Влияние условий синтеза и перекристаллизации на кристаллическую структуру ацетилацетоната марганца(III)
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Ацетилацетонат марганца(III) (Mn(acac)3) - важный прекурсор для получения полупроводниковых материалов [3]. Для управления их свойствами важны особенности структуры Mn(acac)3, влияние на которую условий синтеза освещено в литературе недостаточно. В настоящей работе изучено влияние метода синтеза и особенностей перекристаллизации на структуру и морфологию кристаллов Mn(acac)3. Вещество получали двумя способами: сопропорционированием Mn(II) и Mn(VII) [2], восстановлением Mn(VII) ацетилацетоном [1]. Рентгенофазовый анализ, выполненный на приборе ДРОН-4-07 (2(=10-50(, ((=0.1(, Cu-K(), показал различие между выделенными продуктами реакций.

Для уточнения влияния условий перекристаллизации на структуру вещества, полученного по первому методу, была проведена перекристаллизация из трех типов растворителей: CHCl3 (I), C6H6 + петролейный эфир (II),  CHCl3 + петр. эф. (III). Рентгенограммы кристаллов показала соответствие их (-модификации. Однако при хранении вещества, кристаллизованного способом I,  наблюдали разрушение кристаллов, что отражалось на рентгенограмме. ИК-спектры в KBr (ИК-спектрометр Perkin Elmer Frontier FT-IR) для продуктов перекристаллизаций I-III оказались идентичными. Спектры твердого вещества, полученного при перекристаллизации способом I и его раствора в хлороформе также практически идентичны.
Таким образом, на структуру ацетилацетоната марганца(III) влияние оказывают как условия синтеза, так и перекристаллизации, что выявлено методом рентгенофазового анализа.
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